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Verfahren und Vorrichtung zum Eindampfen von Flussigkeitsproben auf ein bestimmbares Restvolumen 

Ein Verfahren zum Eindampfen von Flussigkeitsproben 
auf ein bestimmbares Restvolumen, bei dem die Lage des 
Flussigkeitsspiegels in einem Verdampfungsgefafc mit ei- 
nem oder mehreren Sensoren erfasst wird und deren 
Messergebnisse so an eine Regeleinrichtung weitergelei- 
tet werden, dass nach Malaga be des jeweiligen Flussig- 
keitsspiegels die Verdampfungspara meter in gegensei ti- 
ger Abhangigkeit den Ablauf des Verdampfungsvorgan- 
ges steuern. 



10a 



i.' 




10b 



CO 
CM 
OJ 

CO 

o 

CO 
CO 



111 

a 



BUNDESDRUCKEREI 07.00 002 036/479/1 



14 



1 

Beschreibung 



DE 1.99 09 228 A 1 



Die Erfindung betriff t ein Verf ahren zum Eindampfen von 
Fliissigkeitsproben auf ein bestimmbares Restvolumen, bei 
dein niiL mindestens einem Sensor die Lage des Hussig- 
keitsspiegels in einem VerdampfungsgefaB erfaBt wird und 
ferner Vorrichtungen zur Durchfuhrung dieses Verfahrens. 

In der Technik sind bereits Rotationsverdampfer bekannt, 
die zur Bestimmung des Restvolumens eins von zwei inein- 
ander gelosten StofFen eingesetzt werden. Die Losung befin- 
det sich dabei in einem Kolben, der in einem Heizbad ro- 
tiert Wahrend einer Aufheizphase verdampft das eine Ld- 
sungsmittei und wird uber eine nachgeschaltele Kuhlfalle 
wieder gewannen. Die im VerdampfergefaB verbliebene 
Restmenge des gelosten StoflFes wird durch visuelle Beob- 
achtung bestimmt 

Dicsc Arbcitswcisc ist jcdoch nicht nur zcitraubcnd und 
urns tan dlich, sondern erfordert wegen der auf visuellen Be- 
obachtungen beruhenden Entscheidung groBe Erfahrung. 
Dennoch bleiben die Ergebnisse relativ ungenau. 

Ferner ist es bereits bekannt, einen erwarmten Stickstoff- 
strom durch die in einem Koiben befindliche Losung zu 
schicken. Durch optische oder akustische Signale wird das 
Erreichen des gewiinschten Restvolumens der Losung ange- 
zeigt. 

Auch bei diesem Verfahren ist groBe Erfahrung erforder- 
lich, um die richtige Temperatur individuell zu wahlen und 
die Geschwindigkeit des jeweiligen Verdampfungsvorgan- 
ges einzustellen. 

Der Erfinder hat sich die Aufgabe gestelit, ein Verfahren 
anzugeben, mit dem eine objektive Erkennung des Wlaufs 
des Verdampfungsvorganges und dessen Steuerung mdglich 
ist und ferner die fur die Durchfuhrung des Verfahrens ge- 
eigneten Vorrichtungen zu entwickeln. 

Dies wird nach der Erfindung dadurch erreicht, dass das 
oder die Messergebnisse des oder der Sensoren so an eine 
Regeleinrichtung weitergeleitet werden, dass nach Mass- 
gabe des jeweiligen Riissigkeitsspiegels die Verdampfungs- 
parameter in gegenseitiger Abhangigkeit den Ablauf des 
Verdampfungsvorganges steuern. 

Da wahrend des gesamten Verdampfungsverlaufs durch 
den oder die Sensoren der jeweiiige Flussigkeitspegel im 
VerdampfungsgeraB uberwachl wird und der Regeleinrich- 
tung durch Signale ubermittelt wird und die Verdampfungs- 
parameter, wie Druck, Temperatur etc. in gegenseitiger Ab- 45 
hangigkeit den Verdampfungsvorgang steuern, ist es mog- 
lich, dass der Verdampfungsvorganges objektiv optimal ver- 
lauft. 

In den Unteranspruchen sind als Beispiele einige MeB- 
techniken angegeben, bei denen Sensoren vorzugsweise zur 50 
Bestimmung der jeweiligen Lage des Russigkeitsspiegels 
wahrend des Verdampfungsvorganges und zur Steuerung 
der Regeleinrichtung eingesetzt werden. 

Fur eine vorzugsweise Durchfuhrung des Verfahrens zur 
Einengung der Probenmaterialien und zur Bestimmung des 
Restvolumens des einen Bestandteiles wird die zu verdamp- 
fende Fliissigkeitsprobe in das VerdampfungsgefaB gefullt 
und in ein Heizbad eingesetzt. Die Fliissigkeitsprobe kann 
dabei auf einmal oder auch kontinuierlich dem Verdamp- 
fungsgefaB zugefiihrt werden. Die Temperatur des Heizba- 
des wird entsprechend den Signalen der Regeleinrichtung 
eingestellt, wahrend das VerdampfungsgefaB um seine 
Langsmittelachse mit entsprechend steuerbarer Umdre- 
hungsgcschwindigkcit so langc roticrt wird, bis das Errei- 
chen des gewahlten Restvolumens durch eine Anzeigevor- 
richtung angezeigt wird. 

Vorzugsweise wird der Verdampfungskolben mit einer 
Vakuumvorrichtung verbunden, um die Mogiichkeit zu ha- 
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ben, das verdampfende Losungsmittel abzusaugen und 
durch Anderung des Druckes im Verdampfungskolben den 
Siedepunkt des Losungsmittels zu verandern. Abhangig da- 
von wird auch die erforderliche Temperatur des Heizbades 
bestimmt und entsprechend veranderL 

Diese Anderungen der Parameter, beispielsweise Druck, 
Temperatur und Rotationsgeschwindigkeit, erfolgen stets 
durch Signale, die von der Regelvorrichtung ausgesandt 
werden, die ihrerseits von den durch die Sensoren erzeugten 
MeBdaten gesteuert wird. 

Diese sich selbst steuernde Restvolumenbestiinmung ist 
objektiv, sie fuhrt bei beliebiger Wiederholung zu reprodu- 
zierbaren Ergebnissen und der Verdampfungsvorgang lauft 
entsprechend den jeweiligen Versuchsvorgaben optimiert 
ab. 

Bevorzugte Ausbildungen der fur die Durchfuhrung des 
crfindungsgcmaBcn Verfahrens gecigneten und bevorzugten 
Vorrichtungen zur Bestimmung des Restvolumens ergeben 
sich aus den Unteranspruchen sowie aus der Beschreibung 
einer Anzahl von Versuchsanordnungen an hand der Zeich- 
nung. 

Hierin zeigen 

Fig, 1 bis 6 in schematischer Darstellung die Verfahrens- 
schritte bei der Restmengenbestiimnung unter Anwendung 
einer Lichtschranke als Sensor fur die erforderlichen Ver- 
suchsparameter wie Druck, Temperatur und Rotationsge- 
schwindigkeit, 

Fig. 6a ein Biockdiagramm fur die Steuerung des Ver- 
dampfungsvorganges, 

Fig. 7 eine schematische Darstellung einer Zusatzvorrich- 
tung fur das AufTullen auf ein definiertes Flussigkeitsvolu- 
men unter Verwendung einer weiteren Licht-Lichtschranke 
als Anzeige- und Regeleinrichtung, 

Fig. 8 bis 12 eine Abwandlung der MeBvorrichtung nach 
Fig. 1 bis 6 durch Verwendung einer Mehrzahl von Licht- 
schranken, 

Fig. 11a ein Biockdiagramm fur die Steuerung durch eine 
Mehrzahl von Lichtschranken, 

Fig. 12 bis 16 eine MeBtechnik unter Verwendung eines 
Widerstandes als Sensor fur die Steuerung des Verdamp- 
fungsvorganges, 

Fig. 16a ein Biockdiagramm fur die Steuerung mittels ei- 
nes Widerslandssensors, 

Fig. 17 bis 21 eine MeBtechnik unter Anwendung der 
Leitfahigkeit eines Nichtelektrolyten, 

Fig. 21a ein Biockdiagramm fur die Steuerung bei Ein- 
satz der Leitfahigkeitstechnik bei Nichtelektrolyten, 

Fig. 22 bis 26 eine MeBtechnik unter Anwendung von 
Gasionisation-Funkenentladungsmessung, 

Fig. 26a ein Biockdiagramm fur die Steuerung bei Ein- 
satz der Gasisonisations-Funkenentladung, 

Fig. 27 bis 30 eine MeBtechnik unter Verwendung einer 
Waage, 

Fig. 30a ein Biockdiagramm fur die Steuerung bei Ver- 
wendung einer Waage als Sensor, 

Fig. 31 bis 34 eine MeBtechnik unter Verwendung der In- 
duktionsspannungsmessung, 

Fig. 34a ein Biockdiagramm fur die Steuerung bei An- 
wendung von Tnduktionsstromen und 

Fig. 35 bis 37 eine MeBtechnik fur die Steuerung unter 
Verwendung eines AuffanggefaBes. 

Sich entsprechende Komponenten der Vorrichtung sind in 
den Figuren mit iibereinstimmenden Bezugszeichen ge- 
kcnnzcichnct. 

Ein GefaB 1, dessen Innenraum mit einer erwarmbaren 
Flussigkeit 2 gefullt ist, ist mit einer regelbaren Heizung 
(nicht dargestellt) verbunden. In dem Fliissigkeitsbad 2 be- 
findet sich ein Verdampfungskolben 4, der sich an seinem 
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unteren Ende zylindrisch oder birnenformig verjiingend in 
einen Fortsatz 3 fortsetzt. Der Kolben 4 ist urn seine vertikal 
verlaufende Mittelachse rotierbar, wobei die Drehnng des 
Verdampfungskolbens 4 durch einen mit Drehzahlregier 
102a gesteuerten MoLor 102 verandert wird. 

In den oben client verschlieBbaren Verdampfungskolben 4 
ragt eine Zuleitung 5 fur die zu verdampfende Russigkeits- 
probe 6, ferner ein Rohrstutzen 7 fur das Absaugen der Lm 
Fortsatz 3 verbliebenen Restmenge nach AbschluB des Ver- 
dampfungsvorganges und eine Spiilleitung 8 (siehe Fig, 7) 
fur die Zuruhrung eines zum vollstandigen Ausspulen der 
Restmenge dienenden reinen Losungsmittels. Tiber einen 
Vakuumschlauch 9 werden die im Verdampfungskolben 4 
befindliche Luft sowie die wahrend des Verdampfungsvor- 
ganges entstehenden Losungsmitteldampfe abgesaugt und 
der Druck im Kolben geregelt. Die Leistung der mit dem Va- 
kuumschlauch 9 verbundenen Pumpc 103 ist ubcr cincn 
Druckregler 103a regelbar. Eine lichtschranke 10a, b als 
Sensor befindet sich auBerhalb des GefaBes 1 fur das Heiz- 
bad 2 und zwar in Hone des birnenformigen Fortsatzes 3 des 
Verdampfungskolbens 4, das heiBt in einer Hone, die der 
Flussigkeitsspiegel der Restmenge nach Beendigung des 
Verdampfungsvorganges einnehmen soli. Der Sensor in 
Form einer lichtschranke ist durch eine Leuchldiode 10a 
und eine ihr gegenuberliegende Empfangerdiode 10b gebil- 
det. 

Die Anordnung der Lichtschranke 10a, b ist dabei so ge- 
troffen, dass die Empfangerdiode 10b kein Licht derLeucht- 
diode 10a empfangt, wenn sich der Flussigkeitsspiegel im 
Verdampfungskolben 4 unterhalb der Lichtschranke befin- 
det. Sobald der Flussigkeitsspiegel fiber das Niveau der 
Lichtschranke 10a, b ansteigt, wird der von der Leuchtdiode 
10a ausgesandte Strahl so im Fullmedium abgelenkt, dass er 
die Empfangerdiode 10b erreicht. Nahere Einzelheiten die- 
ser MeBtechnik sind in der deutschen Patentanmeldung 
198 51 158.2 erlautert. 

Es bleibt aber dem Belieben der Versuchsperson uberlas- 
sen, ob sie bei der herkommlichen Lichttechnik bleiben und 
das Fuilkriterium mit anderer Anordnung der Licht- 
schranke, z. B. mit einer mittigen Durchstrahlung des Ver- 
dampfungskolbens bestimmen will. 

Im folgenden werden die im Laufe des Verdampfungsvor- 
ganges durchlaufenden Verfahrensstufen erlautert, wobei 
auf die MeBtechnik nach der deutschen Patentanmeldung 
1 98 5 1 258.2 Bezug genommen wird. 

Verfahrensstufe 1 

Der Verdampfungskolben 4 ist leer oder das Volumen der 
zu verdampfenden Fliissigkeit 6 befindet sich noch unter- 
halb der Lichtschranke 10a, b. Die Empfangerdiode 10b re- 
gistriert kein Licht, es gelangen daher keine Signale an ei- 
nen Drehzahlregier 102a, der wiederum mit der Regelein- 
richtung 100 verbunden ist. Diese schickt auch keine Si- 
gnale an den Thermoregler 105a der Heizung 105 fur das 
Heizbad2. 

Wahrend des Zulaufes der Fliissigkeit aus dem Reservoir 
110, gesteuert durch das Ventil 110a, also wahrend des Fiill- 
vorganges herrscht im Verdampfungskolben 4 Atmospha- 
rendruck und Raumtemperatur. Der Kolben steht still (siehe 
Fig. 1). 

Verfahrensstufe 2 

Sobald der Flussigkeitspegel im Verdampfungskolben 
das Niveau der Lichtschranke 10a, b uberschreitet, regi- 
striert die Empfangerdiode 10 Licht und signalisiert dem 
Drehzahlregier 102a den Arbeitsbeginn des Motors 102. 



Dieser bewirkt bei der Regeleinrichtung 100, dass der Druck 
entsprechend der Drehzahl reduziert wird. Ferner veranlaBt 
die Regeleinrichtung 100 den Beginn der Heizung, die Tem- 
peratur des Heizbades 2 wird erhoht Bei jetzt erhdhter Tem- 

5 peratur und verringerter Temperatur beginnt die Verdamp- 
fung des Losungsmittels. 

Durch die Zuleitung 5 tropft noch kontinuierlich Proben- 
fliissigkeit in den Verdampfungskolben 4. Infolge der durch 
die Drehung des Verdampfungskolbens 4 erzeugten Zentri- 

10 fugalkraft bildet sich eine Russigkeitsschicht 11 an der In- 
nenwandung des Verdampfungskolbens 4 beziehungsweise 
ein Luftkegel 12 (siehe Fig. 3). 
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Der Fiillvorgang ist abgeschlossen. Die Lichtschranke 
10a, b rcgistricrt wcitcrhin Lichtimpulsc, die an den Dreh- 
zahlregier 102a gelangen. Kontinuierlich wird die Drehzahl 
erhoht, sowie auch die anderen Parameter entsprechend ge- 

20 andert, bis schliefilich der sich an die Innenwandung anle- 
gende Fiussigkeitsfilm von der im bimeriformigen Fortsatz 
3 des Verdampfungskolbens 4 befindlichen Fliissigkeit 6 ab- 
reiBt und die Lichtschranke 10a, b keine Lichtimpulse mehr 
erhalL. (Zustand 0). 

25 Das verdampfte Losungsmittel wird weiterhin durch die 
Leitung 9 abgesaugt Die Konzentration der erwunschten 
Flussigkeitskomponente steigt an. 
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Nun wird die Drehzahl wieder schrittweise verringert, bis 
die an der Innenwand des Verdampfungskolbens 4 hochge- 
stiegene Fliissigkeit U nach unten wandert und sich wieder 
mit der im birnenformigen Fortsatz 3 befindlichen Hussig- 

35 keitsmenge 6 vereinigt. Die Lichtschranke 10a, b erhalt er- 
neut Lichtimpulse (Zustand 1) (siehe Fig, 5). Dies bewirkt 
wieder eine Erhohung der Drehzahl, bis wieder der Zustand 
0 der Lichtschranke erreicht wird (Pendelvorgang). Eine 
Drehzahlsteigerung fuhrt zu einer Temperatursteigerung 

40 und Druckverminderung. Das Absenken der Drehzahl ver- 
anlaBt ein Abnehmen der Temperatur und Drucksteigerung. 

Verfahrensstufe 5 

45 In der Folge wiederholt sich das oben beschriebene 
Wechselspiel solange, bis schlieBlich durch die Licht- 
schranke 10a, b, angezeigt wird, dass sie wahrend langerer 
Zeit, das heiBt, trotz stetiger Reduktion der Drehzahl, z. B. 
mindestens fiber 10 Sek. dauemd, kein Licht empfangt. Dies 

50 bedeutet fur die Versuchsperson, dass der Verdampfungs- 
vorgang abgeschlossen ist. Es befindet sich nur noch in dem 
birnenformigen Fortsatz 3 eine Restmenge an Fliissigkeit, 
die das vorgegebene Volumen einnimmt (siehe Fig. 6). 
Sobald das gewiinschte Endvolumen der Losung erreicht 

55 ist, wird der Verdampfungskolben beluftet, die Heizung 105 
und die Rotation des Kolbens 4 werden abgeschaltet. 

Der vorstehend beschriebene Regelvorgang ist in Fig. 6a 
in Form eines Blockdiagrammes wiedergegeben. Signale 
der Lichtschranke 10a, b werden dem dem Drehzahlregier 

60 102 zugefuhrt, der seinerseits Impulse an den Motor 102, 
der die Rotation des VerdampfungsgefaBes 3, 4 bewirkt und 
an die Regeleinrichtung 100 schickt. Die Regeleinrichtung 
100 schickt in Abhangigkeit von der Drehzahl Impulse an 
den Druckregler 103, der den Druck im VerdampfungsgefaB 

65 absenkt. Ferner wird in Abhangigkeit von der Drehzahl ein 
Temperaturwert an den Thermoregler 105 weitergegeben, 
der die Heizung 105 fur das Heizbad 2 schaltet, um die Tem- 
peratur im VerdampfungsgefaB 3, 4 zu erhohen. 
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Die erhaltene Restmenge 6 wird dann, wie dies in Fig. 7 
gezeigt ist, mittels der Absaugieitung 7 aus dem birnenfor- 
migen Fortsatz 3 des Verdampfungskolbens 4 abgesaugt, 
und mit Hilfe einer durch einen Roboterarm 14 bewegbaren 
Nadel inil Nadelschleife 15a in ein Probeglaschen 16 uber- 
geleitet. Uber die Spiilleitung 8 wird das Innere des Ver- 
dampfungskolbens 4 mit einemreinen Losungsmittel ausge- 
spult, das zusammen mit den restlichen noch im Kolben be- 
findlichen aufkonzentrierten Bestandteilen ins Probeglas- 
chen 16 ubergeleitet wird. 

Der Inhalt des Probeglaschens 16 wird zusatzlich noch 
mit reinem Losungsmittel bis zu einem gewunschten End- 
volumen aufgefullt. Das Erreichen dieses Endvolurnens 
wird mit Elilfe der gleichen Iichtschrankentechnik unter 
Einsatz der Lichtschranke 17a, b festgestellt 

In den Fig. 8 bis 11 ist eine weitere Messeinrichtung und 
dcrcn Wirkungsvcrlauf wanrcnd des \fcrdampfungsvorgan- 
ges schematisch dargestellt 

Im vorliegenden Beispiel befindet sich der Verdamp- 
fungskolben 3, 4 nicht in einem Heizbad, sondern wird un- 
mittelbar z. B. mit Hilfe von Mikrowellen oder dergleichen 
beheizL In den Verdampfungskolben wird ein trockener 
Luftstrom eingeleitet, der das verdampfte Losungsmittel 
aufninunt und mil sich fortTuhrt. Der \ferdainpfungskolben 
wird mit konstanter, relativ geringer Drehzahl rotiert, urn ei- 
nem Siedeverzug vorzubeugen. 

An der Aussenseite des Verdampfungskolbens 3, 4 sind 
eine Mehrzahl von Lichtschranken 18a, b (1 m mm n) vertikal in 
Abstanden iibereinander angeordnet. Beim Absinken des 
Fiiissigkeitsspiegels empfangen die Empfangerdioden der 
jeweils uber dem Russigkeitsspiegel befindlichen Licht- 
schranken 18a, b Licht der Senderdiode. Sie signalisieren 
der Regeleinrichtung 100, dass sich der Verdampfungsvor- 
gang mit gesteuerter, entsprechender Geschwindigkeit fort- 
setzen soli, bis schlieBlich die unterste Lichtschranke 18a, b,, 
ebenfalls Signale aussendet und damit der Regeleinrichtung 
anzeigt, dass das gewiinschte Restvolumen erreicht wurde. 

Dabei werden alle Lichtschranken 18a, b (1 n) peri- 
odisch, z. B. alle 5 Sekunden, abgefragt. In Abhangigkeit 
davon, wieviele Lichtschranken Licht regisrrieren, steuert 
die Regeleinrichtung 100 einen Thermoregler 105a, der ver- 
anlafit, dass die Heizung 105 die Temperatur urn vordefi- 
nierte Gradschrilte erhoht bzw. senkt und signalisiert dem 
Druckluftreservoir 106, die Luftzufuhrung zu verstarken 
oder gegebenenfalls zu verringem. 

Beim Fullen nimmt die Anzahl der Lichtschranken 18a, 
b(i . . . n) die Licht registrieren, ab. Entsprechend dieser An- 
zahl wird die Temperatur und die Luftzufuhr erhoht. Maxi- 
male Temperatur- und Luftzufuhr wird erreicht, wenn keine 
Lichtschranke mehr Licht empfangt. Beim Verdampfen 
nimmt die Anzahl der Lichtschranken 18a, b a . . . ^ Licht 
empfangt, wieder zu, entsprechend dieser Anzahl wird die 
Temperatur- und Luftzufuhr reduziert. 

Aus den Fig. 8 bis 11 laBt sich erkennen, welche der 
Lichtschranken 18a, b (i mm m n) aufgrund des Lichtdurchganges 
durch das Losungsmittel keine Lichtimpulse erhalten. Fig. 
11 zeigt den Endzustand des Verdarnpfungsvorganges. Das 
Licht der Senderdiode 18a geht durch den von Losungsmit- 
tel freien Verdampfungskolben 3, 4 und gelangt an die Emp- 
fangerdiode 18b. Sobald die Regeleinrichtung 100 von der 
untersten Lichtschranke 18a, b n langer als etwa 10 Sekun- 
den lichtimpulse erhalt, schaltet sie alle Versuchsparameter 
ab. Es befindet sich nur noch die Restmenge in dem Ver- 
dampfungskolben 3, 4. Der Vcrsuch ist beendet. 

Ein der Fig. 6a entsprechendes Blockdiagramm Ha zeigt 
den Vorgang der Regelung des Verdarnpfungsvorganges bei 
Verwendung mehrerer Lichtschranken 18a, b (1 n) und ei- 
nem direkt beheizten Verdampfungskolben 3, 4, dem trok- 
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kene Luft aus einem Druclduftreservoir 106 in geregeltem 
Zustrom (DurchfluBregler 106a) zugefuhrt wird. Der Motor 
102 dreht das VerdampfungsgefaB 3, 4 mit konstanter gerin- 
ger Geschwindigkeit, um einen Siedeverzug zu vermeiden. 

Die jeweils oberhalb des Fiiissigkeitsspiegels im Ver- 
dampfungsgefaB 3, 4 befindlichen Lichtschranken 18a, b si- 
gnalisieren der Regeleinrichtung 100 den Luftzustrom aus 
dem Druckluftreservoir 106 um vorbestimmte Schritte an- 
steigen zu lassen. Ferner steuert die Regeleinrichtung 100 
den Thermoregler 105a, der bewirkt, dass die Temperatur 
des Heizbades sich erhoht. Die Regeleinrichtung 100 ist da- 
bei so progranrmiert, dass sie kontinuierlich z. B. in 5 Se- 
kundenschritten den Zustand der Lichtschranken 18a, b a 
n) abfragt. Dabei sind die von der Regeleinrichtung 100 an 
das Druckluftreservoir 106 und den Thermoregler 105a ge- 
schickten Signale abhangig von der Lage bzw. der Anzahl 
der die Lichtimpulse aussendenden Lichtschranken 18a, b (1 
. . . n ). Das heiBt es ist ein individuell gesteuerter Verdamp- 
fungsablauf moglich. Sobald der Regeleinrichtung 100 lan- 
ger als 5 Sekunden, z. B. nach 10 Sekunden, kontinuierlich 
von alien Lichtschranken 18a, b (i . . . n) Impulse zugefuhrt 
werden, schaltet sie die Regelparameter des Versuchs ab und 
der Versuch ist beendet. 

Fur die Feststellung des Durchganges eines Hussigkeits- 
spiegels durch eine Messeinrichtung mit optischen Sensoren 
kann auch der Unterschied der stofflichen Eigenschaften 
von Luft und Losungsmittel herangezogen werden. Bei dem 
Absinken des Riissigkeitsspiegels durch die Ebene der 
MeBeinrichtung andern sich die opdschen Verhaltnisse wie 
Brechung und Reflexionen in der Messebene. Dadurch ver- 
andert sich auch die Strahlungsintensitat des von einem Sen- 
der zumEmpfaiiger gelangenden Lichts. Die von dieser ab- 
hangige Signalhohe steuert die Regeleinrichtung, die ihrer- 
seits die Versuchsparameter, wie Druck, Temperatur, Rotati- 
onsgeschwindigkeit etc. entsprechend steuert. Das Arbeit- 
sprinzip stimmt im wesentlichen mit den vorstehend be- 
schriebenen Arbeitsweisen iiberein und kann entsprechend 
der vorbeschriebenen Technik durchgefuhrt werden. 

Im folgenden werden ausgewahlte fur die Meniskusbe- 
stimmung geeignete Sensoren beschrieben. 

In den Fig. 12 bis 16 ist schematisch die Bestimmung des 
Riissigkeitsspiegels bei Einsatz eines in seiner Hone ver- 
stellbaren Widerstandssensors gezeigt; 

Das als Widerstand 19 ausgebildete Ende eines Wider- 
standssensors 19a in einem Stxomkreis 20 taucht in die im 
Verdampfungskolben 3, 4 ein. Der Widerstand 19 erwarmt 
sich in Luft bei einem vorgegebenen, in einem Ampereme- 
ter 21 angezeigten Stromdurchgang (Fig. 13). Sobald der 
Widerstand 19 in die Losung eintaucht, kuhlt er sich ab, der 
Widerstandswert sinkt, die Anzeige des Amperemeters 21 
steigt (Fig. 12a). 

Es wird zunachst der Strom bei in Luft befindlicheiii Wi- 
derstand 19 bestimmt (Fig. 12). Der Widerstand 19 befindet 
sich zunachst in Luft. Sobald wahrend des Fullvorganges 
der Widerstand in die Russigkeit taucht, steigt die Anzeige 
des Amperemeters 21 und signalisiert der Stellvorrichtung 
108, sich soweit aufwarts zu bewegen, bis der Widerstands- 
sensor 19a keinen Kontakt mehr zur Losung hat. (Fig. 12a, 
Fig. 13) Der mit der Verstellvorrichtung 108 verbundene 
Positionssensor 108a signalisiert der Regeleinrichtung, den 
Verdampfungsvorgang einzuleiten und in Abhangigkeit von 
seiner Position die Druck- und Temperaturwerte zu regeln. 
Sobald der Riissigkeitsspiegel unter das Ende des Wider- 
standssensors 19a absinkt, steigt dessen Widerstandswert 
auf den Anfangswert an, die Anzeige des Amperemeters 
sinkt (Fig. 13). Wahrend des Verfahrens bewirkt die Stell- 
vorrichtung 108 eine wiederholte Auf- und Abbewegung 
des Widerstandssensor 19a im Bereich des Flussigkeitspe- 
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gels. Das Amperemeter seinerseits steuert die Stellvorrich- 
tung 108 und diese den Ablauf des Verdampfungsvorgan- 
ges. SchlieBlich ist der Widerstandssensor 19a pendelnd bis 
zu einem Endpunkt hinuntergefahren, der dem Fltissigkeits- 
spiegel des gewunschten Reslvolumens entspricht. Siehe 
Fig. 16. Der Widerstandswert steigt auf seinen anfanglichen 
Wert an. Die Programmierung ist so vorgenommen worden, 
dass die Regeleinrichtung 100, sofern sich der Widerstands- 
wert wahrend 10 Sekunden nicht mehr andert, den Ver- 
dampfungsvorgang abschaltet. 

Aus dem Blockdiagramm 16a ist der Regelablauf des 
Verdampfungsvorganges bei Anwendung des Widerstands- 
sensors 19a zu ersehen. 

Der Widerstandssensor 19a bestimmt die im Ampereme- 
ter 21 feststellbare Stromhohe (0,1). Durch die jeweilige 
Anzeige 0 bzw. 1 wird die Stellvorrichtung 108 gesteuert, 
die ihrcrseits die Position des Widcrstands sensors 19a an- 
dert. Der Positionssensor 108a der Stellvorrichtung 108 gibt 
an die Regeleinrichtung 100 ein positionsabhangiges Signal, 
mit dem der Druckregler 103a und der Thermoregler 105a 
gesteuert werden. 

Der Motor 102 bewirkt auch hier eine konstante geringe 
Umdrehung des VerdamptungsgefaBes 3, 4 um einem Sie- 
deverzug und damit eventuellen Fehlanzeigen des Wider- 
standssensors 19a vorzubeugen. 

Alternativ kann auch ein Widerstandssensor mit negati- 
vem Temperaturkoerrizdent verwendet werden. Bei diesem 
Widerstandssensor sinkt der Widerstand bei steigender 
Temperatur ab und steigt bei f allender Widerstandstempera- 
tur an. Die Steuerung der Regeleinrichtung erfolgt dann ent- 
sprechend. 

Man kennt auch Warmeleitfahigkeitssensoren in Form 
kleiner eingeschmolzener Thermistoren mit negativen lem- 
peraturkoefrizient. Diese Thermistoren werden auf Tempe- 
raturen von ca. 200°C aufgeheizt. Infolge der besseren War- 
meleitung der Flussigkeit kiihlt sich der Thermistor beim 
Ubergang Luft/Flussigkeit ab, wodurch sein elektrischer 
Widerstand steigt. Der Einsatz dieser Thermistoren zur Re- 
gelung des Verdampfungsvorganges erfolgt entsprechend 
der vorstehend im Zusammenhang mit den Widerstandssen- 
soren mit negativen Tempera turkoeffizien ten beschriebenen 
Verfahrensweise. 

Als Steuersignale fur die Stellvorrichtung konnen auch 
Stromsignale dienen, die bei Leitfahigkeitsmessungen den 
Anstieg bzw. den Abfall der Leitfahigkeit anzeigen. Voraus- 
setzung hierbei ist, dass die zu bestimmende Losung elek- 
trisch leitfahig ist und beim Stromdurchgang keine elektro- 
lytische Zersetzung erleidet Im letzteren Fall, also bei Sal- 
zen, Sauren und Basen musste man sich mit kleinen Elektro- 
den, die in der jeweiligen Messebene in der Glaswand des 
Kolbens eingeschmolzen sind, behelfen. 

In den Fig. 17 bis 21 ist das Messprinzip unler Anwen- 
dung der l^itfahigkeitsmesstechnik bei Nichtelektrolyten 
erlautert. 

Tauchen die Elektroden in die Losung ein, fliefit im Am- 
peremeter ein Strom, hefinden sich die Elektroden in der 
Luft, also oberhalb des Fliissigkeitsspiegels, fliefit kein 
Strom. Um eine kontinuierliche Steuerung des Verdamp- 
fungsvorganges durch fuhren zu konnen, ist eben falls eine 
Stelleinrichtung vorgesehen, die dazu dient, die Hone der 
Elektroden relativ zum Flussigkeitsspiegei verandern zu 
konnen. 

In Fig. 17 befindet sich ein leitfahigkeitssensor 22 mit 
den Elektroden 22a, b in Kontakt mit der im Vcrdampfungs- 
kolben 3, 41 befindlichen Losung. Ein Amperemeter 21 stellt 
die jeweilige Stromhohe (0,1) fest und steuert die Stellvor- 
richtung 108 fur den Verdampfungsverlauf. Im Zustand der 
Fig. 17 sind die Elektroden 22a, b in Kontakt mit der Lo- 



sung. Das Amperemeter 21 registriert eine hohe Leitfahig- 
keit, es flieBt ein hoher Strom, (Zustand (1)). 

In Fig. 18 ist der Flussigkeitspegel soweit abgesunken, 
dass sich die Elektroden auBerhalb der Losung befinden. 
5 Der Kontakt zwischen den Elektroden 22a, b ist abgerissen, 
es flieBt kein Strom. Die Stellvorrichtung 108 signalisiert 
den Elektroden 22a, b sich abzusenken, bis das Ampereme- 
ter 21 emeut Strom anzeigt und darnit Kontakt mit der Flus- 
sigkeit signalisiert 
10 Dieser Vorgang wiederholt sich, bis schlieBlich der End- 
punkt, namlich das gewunschte Restvolumen der Hussig- 
keit erreicht isL Hier reiBt der Kontakt zwischen den Elek- 
troden 22a, 22b ab. Die Stellvorrichtung 108 bleibt in ihrer 
Endlage. Der Verdampfungsvorgang wird abgebrochen. 
15 Im Blockdiagramm 21a, das im wesentlichen dem Dia- 
gramm in Fig. 17a entspricht, ist dargestellt, dass die als 
Lcitfahigkcitsscnsorcn 22 dicnenden Elektroden 22a, b al- 
ternativ Strom oder keinen Strom an das Messgerat 21 lie- 
fem, das die Zustande (1,0) anzeigt und damit die Stellvor- 
20 richtung 108 steuert. Der Positionssensor 108a der Stellvor- 
richtung 108 steuert die Regeleinrichtung 100 und diese 
wiederum in Abhangigkeit von der Position der Stellvor- 
richtung 108 den Druckregler 103a und den Thermoregler 
105a. Der Leitfahigkeitssensor 22 wird pendelnd iiber die 
25 Stellvorrichtung 108 stets im Bereich des Pegels der im Ver- 
dampfungsgefafi 3, 4 befindlichen Flussigkeit gehalten. 
Wenn das Amperemeter 21 langer als 5 Sekunden, z. B. 10 
Sekunden lang keinen Strom wert anzeigt, heiBt dies, dass 
die SteUeinrichtung 108 an ihrer untersten Stelle angelangt 
30 ist Der Regeleinrichtung 100 wird das Ende des Verdamp- 
fungsprozesses angezeigt, so dass diese die Versuchspara- 
meter abschaltet. 

Als eine weitere MSglichkeit zur Bestimmung des Fliis- 
sigkeitsspiegels kennt der Fachmann die Messtechnik unter 
35 Anwendung der Casionisations-Funkenentladung zwischen 
zwei Elektroden. (Siehe Fig. 22-26). 

Die in die Hohe der Messebene einstellbaren Elektroden 
23a, b sind mit einem Hochspannungsgenerator 109 verbun- 
den. Solange die beiden Elektroden 23a, b in die im Ver- 
40 dampfungskolhen 3, 4 hefindliche Flussigkeit eintauchen, 
flieBt kein Strom, da die Losung als Isolator wirkL Sobald 
der Russigkeitsspiegei absinkt, die Elektroden 23a, b frei 
sind, kommt es zu einer Gasentladung im Gasrauui, sofern 
die Spannung des Generators 109 hoch genug gewahlt ist. 
45 Der am Messgerat 21 festzustellende Impuls dient als Steu- 
ersignal fur eine Stelleinrichtung 108, die bewirkt, dass die 
Elektroden 23a, b erneut bis zum Eintauchen in die Losung 
abgesenkt werden. Wenn die Elektroden 23a, b in die Lo- 
sung eintauchen, steuert die Regeleinrichtung 100 die Ver- 
50 dampfungsparameter, wie Temperatur und Druck. Bei Ein- 
treten einer Gasentladung werden die Elektroden 23a, b iiber 
die Stellvorrichtung lOSgeniigend nachgestellt, bis die Gas- 
endadung wieder unterbrochen wird. Entsprechend der Po- 
sition der Stellvorrichtung 108 werden die Verdampfungs- 
55 parameter iiber die Regeleinrichtung 100 bis zum ge- 
wunschlen Restvolumen verandert. Wenn der in Fig. 26 dar- 
gestellte Zustand erreicht ist, das heiBt, die Verdampfung ist 
bis zur Erreichung des gewunschten Restvolumens fortge- 
schritten. Die Stellvorrichtung 108 hat die Elektroden 23a, b 
60 bis in ihre unterste Stellung hinuntergefahren, in der sich die 
Elektroden 23a ? b auBerhalb der Losung befinden. Ihre End- 
lage ist erreicht Die Regeleinrichtung 100 schaltet die fur 
die Verdampfung erforderlichen Parameter ab und beendet 
die Tatigkcit der Stelleinrichtung 108. Die fur dieses Vcrf ah- 
65 ren erforderliche Schaltung ist aus Fig. 26a zu entnehmen. 
Als weiteres Arbeitsprinzip fur eine kontinuierliche Be- 
stimmung des Flussigkeitspegels mit hierdurch iiber die Re- 
geleinrichtung gesteuertem Verdampfungsverlauf dient die 
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Wagetechnik. (Siehe Fig. 27 bis 30). Hierbei befindet sich 
das VerdampfungsgefaB 34 auf einer Waage 24. Die konti- 
nuierliche Abnahme des CJewichts wahrend des Verdamp- 
fungsvorganges d. b. die Anzeigewerte der Waage 24 dienen 
als Steuerung fur die Regeieinrichtung 100. Bei Erreichung 5 
des dem Restvolumen entsprechenden Gewichtes wird der 
Verdampfungsvorgang beendet. Bei diesern Verfahren ist es 
allerdings erforderlich, dass das spezifische Gewicht der 
Restfliissigkeit bekannt ist. Das Blockdiagranun 30a zeigt 
die fur den steuerbaren Verdampfungsvorgang erforderliche 10 
Schaltung. 

Die fortlaufende Bestimmung des jeweils vorhandenen 
Riissigkeitspegels kann auch durch eine Induktionsspan- 
nungsmessung erfolgen. Siehe Fig. 31 bis 34. 

Um das VerdampfungsgefaB 3, 4 sind in Abstanden uber- 15 
einander mehrere voneinander unabhangige Induktionsspu- 
lcn 26a, b, c, . . . n angcordnct, die mit entsprechenden Span- 
nungsmessern 28a, b, c . . . n verbunden sind. 

Auf der Hiissigkeitsoberflache schwimmt ein magneti- 
sierter Gegenstand, z. B. eine magnetische Kugel 27. Sinkt 20 
der Fiussigkeitsspiegei ab, schneiden die magnetischen 
Kraftlinien des mit dem Fliissigkeitsspiegel absiokenden 
magnetischen Gegenstandes 27 die Leiterwicklungen der 
Induktionsspulen 26a, b, c, . . . n und erzeugen in der ent- 
sprechenden Spule einen Induktionsstrom, dessen Hone 25 
mittels des dieser Spule zugeordneten Voltmeters 28a, b, c 
. . . n mit den Anzeigezustanden 0,1 regis triert wird und zur 
Steuerung der Regeieinrichtung 100 dient Entsprechend der 
in den Fig. 31 bis 34 gezeigten jeweiligen Lage des Flussig- 
keitspegels zeigen die verschiedenen Voltmeter 28a bzw. 30 
28b bzw. 28c bzw. 28d den Spannungszustand 0 oder 1 an, 
der als Steuersignal fiir die Regeieinrichtung 100 dient. 
Diese Steuerung erfolgt, bis die Flussigkeit das gewunschte 
Restvolumen erreicht hat. Die Fig. 34a zeigt die beschrie- 
bene Messanordnung in Form eines Blockdiagramms. 35 

Auch Ultrasch allsensoren konnen fur die Bestimmung 
des Flussigkeitspegels herangezogen werden. Es ist narnlich 
bekannt, dass Schaliwellen mit Frequenzen > 20 kHz sich in 
Gasen und Flussigkeiten unterschiedlich ausbreiten und in- 
folge der sich andemden Schallimpedanz (Produkt aus 40 
Schallgeschwindigkeit und Dichte des Mediums) an Grenz- 
flachen reflektiert werden. 

Beirn Echoverfahren wird die Reflexion durch einen in 
der Messebene befindlichen, als Geber und Empfanger die- 
nenden Schallkopf bewirkt, wobei letzterer anzeigt, ob sich 45 
in der Messebene Flussigkeit oder Gas befindet. 

Die vorstehend beschriebenen Messtechniken konnten 
auch in Verbindung mit einem AuffanggefaB fur das Destil- 
iat vorgenommen werden. Wie in den Fig. 35 bis 37 gezeigt 
ist, fuhrt eine Verbindungsleitung 29 fur die Dampfe aus 50 
dem VerdampfungsgefaB 3, 4 uber einen Kuhler 30 in ein 
DestiUalauffanggelaB 31. Der Fullvorgang im AuflanggelaB 
31 kann unter entsprechender Anwendung der gleichen 
Messtechniken wie beim VerdampfungsgefaB verfolgt wer- 
den. Der Fliissigkeitspegel im AuffanggefaB 31 wird be- 55 
stirnmt und dient zur Steuerung des Verdampfungsverlaufs. 
Eine entsprechende tJbertragung der vorstehend beschriebe- 
nen Techniken liegt im Rahmen des Konnens eines Durch- 
schnittsfachmannes. 

Fig. 35 zeigt den Beginn der Verdampfung. In Fig. 37 ist 60 
der Endpunkt der Verdampfung wiedergegeben. Im Ver- 
dampfungsgefaB 3, 4 befindet sich nur noch das gewunschte 
Restvolumen. 

Bei der in den Fig. 1 bis 6 dargcstclltcn Vorrichtung 
wurde das VerdampfungsgefaB 3, 4 in ein temperierbares 65 
Bad eingesetzt. Es ist natiirlich auch moglich, an Stelle der 
steuerbaren Temperatur des Bades das VerdampfungsgefaB 
und/oder das Bad mittels steuerbarer Infrarotstrahlung oder 
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unter Anwendung steuerbarer Mikrowellentechnik zu erhit- 
zen. 

Die zur Steuerung des Verdarnpfungsvorganges geeigne- 
ten Regeleinrichtungen konnen sowohl elektrischer sowie 
auch elektronischer Art sein und sind jedem Fachmann auf 
dem Gebiet der Messtechnik bekannt. 

Nach dem Gesagten durfte es fur jeden Fachmann mog- 
lich sein, auch hier nicht erwahnte Messtechniken zur 
Grenzwertbestimmung zwischen Flussigkeit und Gas zur 
Steuerung einer Regeieinrichtung, durch die der Verlauf des 
Verdarnpfungsvorganges bestimmt wird, einzusetzen. Diese 
aquivalenten Mittel bilden daher auch Gegenstand dieser 
Amneldung. 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zum Eindampfcn von Flussigkcitsprobcn 
auf ein bes timmbares Restvolumen, bei dem mit min- 
destens einem Sensor die Lage des Flussigkeitsspiegels 
in einem VerdampfungsgefaB erfaBt wird, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass das oder die Mes serge bnisse des 
oder der Sensoren so an eine Regeieinrichtung weiter- 
geleitet werden, dass nach MaBgabe des jeweiligen 
Flussigkeitsspiegels die Verdampfungsparameterin ge- 
genseitiger Abhangigkeit den Ablauf des Verdarnp- 
fungsvorganges steuern. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass als Sensor eine optische Sensoren-Technik 
eingesetzt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
7«eichnet, dass eine oder mehrere T.ichtschranken ver- 
wendet werden. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeicb- 
net, dass als Sensor WiderstandsmeBtechnik eingesetzt 
wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeicb- 
net, dass als Sensor LeitfahigkeitsmeBtechnik einge- 
setzt wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass als Sensor Wagetechnik eingesetzt wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass als Sensor magnetisch erzeugter Induktions- 
sUrom dient. 

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeicb- 
net, dass der Verdampfungsverlauf mit Hilfe von Ultra- 
schallmessung gesteuert wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeich- 
net, dass Gasionisation-Funkenentladungstechnik ein- 
gesetzt wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass zur Steuerung des Verdampfungsvorgangs 
Warineleitfahigkeiisiiiessung eingesetzt wird. 

11. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass zur Steuerung 
des Verdampfungsverlaufs das VerdampfungsgefaB in 
ein temperierbares Bad eingesetzt wird. 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der Verdamp- 
fungsverlauf mittels Tnfrarotstrahler gesteuert wird. 

13. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der Verdamp- 
fungsverlauf mit Hilfe von Mikrowellentechnik ge- 
steuert wird. 

14. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass zur Steuerung 
des Verdampfungsverlaufs das VerdampfungsgefaB mit 
einer Vakuumvorrichtung verbunden wird. 

15. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
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spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass zur Steuerung 
des Verdampfungsverlaufs ein Gas, vorzugsweise ein 
getrocknetes Gas, in das VerdampfungsgefaB eingelei- 
tet wird. 

16. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 5 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass sich das Gas 
auf einer veranderbar erhohten Temperatur befindet. 

17. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass eine Regelein- 
richtung elektrischer oder elektronischer Art verwen- 10 
det wird. 

18. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das Verdamp- 
fungsgefaB wahrend des Verdampfungsverlaufs rotiert 
wird. 15 

19. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriichc, dadurch gekennzeichnet, dass die Steuerung 
des Verdampfungsvorganges bereits wahrend des Fiill- 
vorganges beginnt 

20. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 20 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass nach Erreichen 
des gewahlten Restvolumens im VerdampfungsgefaB 
die verbliebene FlUssigkeit sowie gegebenenfalls eine 
anschlieBend in das VerdampfungsgefaB gebrachte 
Spulflussigkeit aus dem VerdampfungsgefaB abgesaugt 25 
und in einen zweiten Probenbehalter uberfuhrt wird, 
dass dem zweiten Probenbehalter soviel reines Lo- 
sungsmittel zugefuhrt wird, bis ein vorbestimmbares 
Flussigkeitsvolumen in dem zweiten Probenbehalter 
erreicht ist und dass das Erreichen des Solivolumens 30 
im zweiten Probenbehalter mittels einer zweiten T Jcht- 
schranke angezeigt wird. 

21. Vorrichtung zur Durchfuhrung des- Verfahrens 
nach einem der vorhergehenden Anspriiche 1 bis 19 
mit einem VerdampfungsgefaB, in dem sich die zu ver- 35 
dampfende Hussigkeit befindet, deren Fliissigkeits- 
spiegel mittels eines oder mehrerer Sensoren feststell- 
bar ist, dadurch gekennzeichnet, dass eine Regelein- 
richtung (100) vorgesehen ist, der die MeBergebnisse 
des oder der Sensoren (10a, b; 18a, ... n); 19a; 22a, b; 40 
23a, b; 24; 27; 26a, b, c . . . n; 108a zugefuhrt werden, 
um den Verdampfungsverlauf zu steuem. 

22. Vorrichtung nach Anspruch 21, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Regeleinrichtung (100) elektrischer 
oder elektronischer Art ist 45 

23. Vorrichtung nach Anspruch 21 oder 22, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Regeleinrichtung (100) in 
Abhangigkeit von der Position einer Stellvorrichtung 
(108) steuerbar ist. 

24. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 21 bis 23, 50 
dadurch gekennzeichnet, dass die Stellvorrichtung 
(108) einen Posilionssensor (108a) umfaBt, der in Ab- 
hangigkeit von der Lage des Flussigkeitsspiegeis Si- 
gnale an die Regeleinrichtung liefert. 

25. Vorrichtung nach Anspruch 23 oder 24, dadurch 55 
gekennzeichnet, dass als Sensoren ein oder mehrere in 
einem Abstand iibereinander auBerhalb des Verdamp- 
fungsgefaBes (3, 4) und/oder eines AurfanggefaBes 
(31) fur die verdampfteFlussigkett(Desti1lat) angeord- 
nete Lichtschranken (10a, b, 18a, b (l . . . n) vorgesehen 60 
sind. 

26. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 24, 
dadurch gekennzeichnet, dass als Sensor fur den Flus- 
sigkcitsspicgcl cin elektrischer Widcrstand (19) im 
VerdampfungsgefaB (3, 4) und/oder im AuffanggefaB 65 
(31) fur das Destillat vorgesehen ist. 

27. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 26, 
dadurch gekennzeichnet, dass als Sensor fur die Lage 



des Flussigkeitsspiegeis zwei Elektroden (22a, b) im 
VerdampfungsgefaB (3, 4) und/oder im AuffanggefaB 
(31) fur das Destillat vorgesehen sind. 

28. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 27, 
dadurch gekennzeichnet, dass zur Besliimnung des 
Flussigkeitsspiegeis zwei Elektroden (23a, b) im Ver- 
dampfungsgefaB (3, 4) und/oder im AuffanggefaB (31) 
fur das Destillat vorgesehen sind, die mit einem Hoch- 
spannungsgenerator (109) verbunden sind. 

29. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 28, 
dadurch gekennzeichnet, dass als Sensoren ITiermisto- 
ren eingesetzt sind, deren Warmeleitfahigkeitsignale 
eine Stelleinrichtung (108) fur die Thermistoren und/ 
oder die Regeleinrichtung (100) steuern. 

30. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 29, 
dadurch gekennzeichnet, dass sich das Verdampfungs- 
gefaB (3, 4) und/oder das AuffanggefaB (32) fur das 
Destillat auf einer Waage (24) befinden und wahrend 
des Verdampfungsverlaufs kontinuierlich gewogen 
werden, wobei die MeBergebnisse zur Steuerung der 
Regeleinrichtung (100) dienen. 

31. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 30, 
dadurch gekennzeichnet, dass zur Bestirnmung des 
Riissigkeilsspiegels um das Verdampfungs- und/oder 
AuffanggefaB (3, 4, 31) Stromschleifen (26a, b, c . . . n) 
verlaufen und deren Induktionsstrorne durch einen auf 
der Hussigkeit schwimmenden magnetisierten Gegen- 
stand (27) erzeugt werden. 

32. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 31, 
dadurch gekennzeichnet, dass das VerdampfungsgefaB 
in ein temperierbares Bad (2) eingesetzt ist 

33. Vorrichtung nach Anspruch 32, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass zur Erwarmung des Bades (2) und/oder 
des VerdampfungsgefaBes (3, 4) ein steuerbarer Infra- 
rots trahler dient. 

34. Vorrichtung nach Anspruch 32, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass zur Erwarmung des Bades(2) und/oder 
des VerdampfungsgefaBes (3, 4) eine steuerbare Mi- 
krowelle eingesetzt ist. 

35. Vorrichtung nach Anspruch 32, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass zur Erwarmung des Bades (2) eine steu- 
erbare Widerstandsheizung vorgesehen ist 

36. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 35, 
dadurch gekennzeichnet, dass das VerdampfungsgefaB 
mit einer steuerbaren Vakuumvorrichtung (9) verbun- 
den ist. 

37. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 35, 
dadurch gekennzeichnet, dass das VerdampfungsgefaB 
wahrend des Verdampfungsverlaufs mit steuerbarer 
Umdrehungszahl rotiert. 

38. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 35, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Rotalionsachse des 
VerdampfungsgefaBes vertikal verlauft und mit der 
Langsmittelachse des VerdampfungsgefaBes (3, 4) zu- 
sammenfallt. 

39. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 38, 
dadurch gekennzeichnet, dass sich der Innenraum des 
VerdampfungsgefaBes (4) an seinem der Fulloffhung 
gegenubeiiiegenden Ende in einen zylindrischen oder 
bimenfbrmigen Fortsatz (3) verjiingt. 

40. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 39, 
dadurch gekennzeichnet, dass mindestens ein Sensor 
(10a, b) im Ansatzbereich des Fortsatzes (3) des Ver- 
dampfungsgefaBes angcordnct ist. 

41. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 40, 
dadurch gekennzeichnet, dass eine Absaugleitung (7) 
in den Fortsatz (3) des VerdampfungsgefaBes (4) 
reicht, die zu einem SammelgefaB (13) fuhrt, aus dem 
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das aus dern Fortsatz (3) abgesaugte Konzentrat sowie 
eine gegebenenfaUs in den Kolben nachtraglich einge- 
fullte und ebenfalls abgesaugte Spiillosung in einen 
weiteren ProbenbehSlter (16) fUllbar ist, der sich zur 
FQUstandsbesliiiiiiiung zwischen einer weiteren Licht- 5 
schranke (17a, b) befindet 

42. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 41, 
dadurch gekennzeichnet, dass eine erste Zuleitung (5) 
fur die zu verdampfende Riissigkeit (6) vorgesehen ist 

43. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 42, to 
dadurch gekennzeichnet, dass das VerdampfungsgefaB 
(4) mit einer zweiten Zuleitung (8) fur das Spiilmittel 
verbindbar ist. 
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